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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo caracterizar por meio de analise metalogréfica e
microdureza o ago microligado para tubo APl 5LX65, empregado no transporte de
gas natural e petroleo, submetido a tratamentos térmicos de austenitizagdo e
resfriamento continuo sob diferentes taxas de resfriamento. O estudo da
microestrutura dos agos de Alta Resisténcia e Baixa Liga (ARBL) quando
submetidos a diferentes ciclos térmicos permite associar diferentes microestruturas a
variagbes na resisténcia mecanica e tenacidade do material. Amostras foram
austenitizadas em um dilatbmetro de témpera a 950°C por 180s e resfriadas nas
taxas de resfriamento: 0,5°C/s, 1°C/s, 5°C/s, 10°C/s, 20°C/s, 30°C/s e 40°C/s.
Através dos valores de temperatura e tempo de transformacdo para cada taxa de
resfriamento foi obtida a curva de Transformacdo por Resfriamento Continuo(TRC)
do material. As microestruturas e microdurezas correspondentes as diferentes taxas
de resfriamento foram discutidas e interpretadas a luz dos conhecimentos da

literatura sobre as transformagdes nestes agos.
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INTRODUCAO

Na fabricagdo de agos para gasodutos sédo empregados modernos processos
de producao, para que as propriedades mecéanicas se adéqiem a norma API 5L. Os
acos de Alta Resisténcia e Baixa Liga (ARBL) sdo muito utilizados nos sistemas de
transporte de gas natural e petréleo, pois aliam resisténcia e boa tenacidade a
baixas temperaturas.

O aumento da resisténcia destes agos proporcionou 0 menor consumo de
material permitindo também o transporte de gas a maiores pressdes. A adicdo de
elementos como Nb, Ti, V, atrelado ao processo de laminagdo termomecanica
controlada, possibilita o refinamento da microestrutura, endurecimento por
precipitacdo e endurecimento por transformacao de fase @.

Para a compreensédo do controle da resisténcia mecanica, tenacidade e
soldabilidade é necessaria a caracterizagao microestrutural destes agos. O presente
trabalho mostra como a morfologia da microestrutura pode ser alterada em funcgéo
das diferentes taxas de resfriamento aplicadas apds a austenitizacdo do ago. O
diagrama de transformacdo por resfriamento continuo (TRC), fornece ferramentas
para adequar a microestrutura obtida no processamento (laminagao termomecéanica
controlada, soldagem, dobramento dos tubos) com as propriedades mecéanicas

exigidas pela norma API 5L.

MATERIAIS E METODOS

O aco em estudo € um aco microligado para tubos da série APl 5L X65
produzido pela COSIPA. A chapa possui as seguintes dimensdes: 17,48 X 375 X

465 mm. A composicao quimica esta especificada na Tabela 1:

Tabela 1: Composicdo quimica (% em peso) do aco API X65.
C Mn P S Si Al Nb+Ti+V N
0,095 | 1,49 | 0,018 | 0,002 | 0,23 | 0,044 | 0,1% max. | 0,005

As amostras foram usinadas em corpos de prova com espessura de 12mm e
diametro de 2mm. Eles foram austenitizados a 1200°C por 3 minutos (solubilizando
grande parte dos precipitados) e esfriadas em agua. Depois foram ensaiadas em um
dilatbmetro da marca Adamel Lhomargy do Laboratério do Departamento de
Engenharia Metallrgica e de Materiais da EPUSP com diferentes taxas de
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resfriamento. O dilatbmetro é constituido por um forno de lAmpadas de fio de



tungsténio, refletores elipticos que concentram o calor sobre a amostra, termopar
alumel-cromel tipo K de 0,1mm de didmetro que registra os dados de temperatura e
um sensor de deslocamento LVDT (Linear Variation Differential Transducer) que
registra as variagdes de comprimento do corpo de prova. O resfriamento objetivado
foi feito com um jato controlado de nitrogénio. O ciclo térmico e os dados séo
processados por meio de um computador em interface com o dilatdmetro usando o
software DT1000.

As amostras foram austenitizadas a 950°C durante trés minutos e resfriadas
com as seguintes taxas de resfriamento: 0,5°C/s, 1°C/s, 5°C/s, 10°C/s, 20°C/s,
30°C/s e 40°C/s; para cada ensaio foi utilizado um corpo de prova novo. Trés
amostras foram utilizadas para cada taxa de resfriamento.

A superficie das amostras foi lixada e polida, a seguir atacada com nital 3%. A
combinacao das técnicas de microscopia, dilatometria e dureza foram utilizadas para
a caracterizagdo das microestruturas.

O tamanho de grdo e a fragdo volumétrica foram determinados através do

analisador de imagem da marca ImageJ.

RESULTADOS E DISCUSSAO

COMPARACAO DAS MICROESTRUTURAS OBTIDAS PARA DIFERENTES
TAXAS DE RESFRIAMENTO

A identificacdo dos componentes microestruturais observados nas imagens
geradas por microscopia eletrbnica de varredura seguiu a nomenclatura proposta
por Krauss @,

A microestutura do ago para a taxa de 0,5°C/s (figura 1) foi constituida por uma
matriz de ferrita poligonal e agregados eutetdides de perlita. O tamanho de gréo (TG)
medido da ferrita foi igual a 14pm e a fracdo volumétrica (FV) dos agregados
eutetéides foi de 30%. A seta de cor preta indica um agregado eutetdide que

possivelmente seja perlita degenerada.
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Figura 1- Taxa de resfriamento de 0,5°C/s. a) Matriz de ferrita poligonal e perlita. 2500X .
b) Perlita e possivel perlita degenerada. 6500X.

Com o aumento da taxa de resfriamento para 1°C/s, a microestrutura do ago
microligado passou a ser formada por matriz de ferrita poligonal e perlita (figuras 2a
e 2b). As lamelas de perlita nesta taxa de resfriamento, indicadas pela seta de cor
azul na figura 2a, apresentam-se mais finas; ha formacdes de ferrita poligonal ao
redor da perlita. A formagdo de perlita fina para esta taxa de resfriamento foi
resultado do menor tempo de transformacéo das lamelas de cementita e ferrita. Na
figura 2b observam-se lamelas de cementita descontinuas que pertencem a uma
possivel perlita degenerada. O TG médio de ferrita foi de 14um e a FV dos

agregados eutetoides foi de 32%.
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Figura 2- Microestruturas presentes na amostra. a) Lamelas finas de Perlita indicada pela
seta de cor azul. b) Agregados eutetoides indicados pela seta de cor preta.



Diversos autores, como Zhang, Shanmugam, e Park, descrevem a presencga de
perlita degenerada em agos microligados com niébio ®*®. Shanmugam e outros ®,
em um estudo com diferentes tipos de a¢os microligados sugeriram que o aumento
da tenacidade de acos microligados ao Nb pode ser atribuido a um aumento na
guantidade de perlita degenerada presente nestes acos.

Park e outros ¥, estudaram como a microestrutura influencia o aprisionamento
de H durante a fratura induzida por H. Trés diferentes tipos de microestrutura foram
analisados: ferrita/perlita degenerada, ferrita/ferrita acicular e ferrita/bainita. O
aprisionamento de H foi avaliado por medidas de permeabilidade e pela difusividade
aparente. Através dos resultados obtidos estes autores concluiram que a perlita
degenerada é a microestrutura menos eficiente no aprisionamento de H.

Aumentando a taxa de resfriamento para 5°C/s, a microestrutura passou a ser
constituida por ferrita poligonal, ferrita quase poligonal em menor quantidade e
agregados eutetdides (figura 3a).

O TG médio de ferrita foi de 13um e a FV dos agregados eutetdides aumentou
para 39%. Os agregados eutetdides observados para essa taxa de resfriamento
apresentam diferentes morfologias. Na figura 3b, a seta de cor vermelha indica a
possivel formagédo de microconstituinte martensita/austenita retida (MA) no contorno
de grao. O agregado eutetdide (possivelmente bainita) foi indicado pela seta de cor
verde e outro agregado eutetéide foi indicado pela seta de cor preta, que
possivelmente se trata de perlita degenerada. A elipse de cor amarela detalha a

formacdo de um grupo de lamelas paralelas ou quase paralelas de um agregado
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Figura 3- Taxa de resfriamento de 5°C/s. a) Matriz de ferrita poligonal com menor
presenca de perlita. 2500X. b) Possivel perlita indicada pela elipse e perlita degenerada
indicada pela seta de cor preta. 6500X.



eutetoide que aparenta ser perlita.

Sob taxa de resfriamento de 10°C/s a microestrutura constituiu-se de ferrita
poligonal, ferrita quase poligonal, agregados eutetdides e microconstituinte MA.
Através da figura 4Figura a, nota-se que os graos tornaram-se mais refinados, o TG
de ferrita ficou igual a 10um e a FV dos agregados eutetdides aumentou para 42%.
O MA foi encontrado no contorno de gréo (indicado pela seta de cor vermelha na
figura 4b).

Os agregados eutetdides apresentam-se mais compactos, como indica a seta
de cor verde na figura b; neste caso o agregado eutetdide pode ser bainita. A seta
de cor preta indica agregado eutetéide que pode ser perlita degenerada.

A partir da analise das figuras 4a e 5a, observa-se nesta Ultima maior
concentracdo de agregados eutetdides de caracteristica compacta, acontecendo
exatamente o oposto com a concentracdo de perlita degenerada. Comparando o
tamanho de grdo de perlita degenerada (figura 5b) com as taxas de resfriamento
apresentadas anteriormente, pode-se observar que houve uma diminuicdo no
tamanho de gréo de perlita degenerada, sendo necessario a utilizagdo de maiores
aumentos no MEV para caracterizar esta microestrutura. A possivel razdo para
explicar a diminuicdo do TG e da fracdo de perlita degenerada esta no fato de que
para esta taxa de resfriamento o tempo de transformacao para a formagao de perlita
degenerada foi muito curto, favorecendo a formacdo dos agregados eutetdides

compactos.
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Figura 4- Taxa de resfriamento de 10°C/s. a) Imagem ampliada 2500X. b) Imagem
ampliada 8000X.
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Figura 5- Mlcroestrutura pra taxa de 10°C/s. a) perlltadegenerada agregados eutetdides
compactos e ferrita. b) perlita degenerada no detalhe.

Para a taxa de resfriamento de 20°C/s o TG de ferrita foi igual a 7um e a FV
dos agregados eutetdides foi de 57%, e a microestrutura constitui-se por ferrita
quase poligonal, agregados eutetdides compactos e MA refinado. A seta de cor
preta na figura 6b indica a presenca de agregado eutetéide (possivelmente bainita) e
a presenca de MA no contorno de gréo (seta de cor vermelha). A morfologia do

microconstituinte MA para esta taxa de resfriamento apresenta-se mais refinada.
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Figura 6- Taxa de resfriamento de 20°C/s. a) Imagem ampliada a 2500X. b) Imagem
ampliada a 6500X.

Sob taxa de resfriamento de 30°C/s nota-se que o tamanho de gréo de ferrita
continua a diminuir, com tamanho aproximado de 6,2um (figura 7a). A fracdo
volumétrica dos agregados eutetdides foi maior do que a de ferrita,

aproximadamente 68%. As setas de cor preta na figura 7b indicam agregados que



podem ser bainita, enquanto que a seta de cor vermelha indica a possivel presenca
de MA.

Figura 7- Taxa de resfriamento 30°C/s. a) Imagem ampliada a 2500X. b) Imagem ampliada
a 6500X.

CURVA DE TRANFORMACAO POR RESFRIAMENTO CONTINUO

Através da andlise das imagens obtidas por MEV e da curva TRC (figura 8)
observou-se que a variagcdo na taxa de resfriamento alterou a morfologia da

microestrutura e a dureza do aco.
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Figura 8- Curva de Transformacao por resfriamento continuo do aco API X65.



A medida em que aumenta a taxa de resfriamento, observou-se que:

e A microestrutura do ago apresenta-se mais refinada;
Através da andlise das figuras 1 a 7a e pelo TG de ferrita (tabela 2) nota-se que a
microestrutura torna-se cada vez mais refinada. Sob altas taxas de resfriamento, a
temperatura de transformagédo se desloca para baixo e o super-resfriamento € maior,
aumentando a taxa de nucleacdo e o crescimento de nucleos intragranulares. A
morfologia do microconstituinte MA também muda conforme a taxa de resfriamento.
Sob altas taxas de resfriamento, a morfologia das fases presentes é mais acicular, e
consequentemente, a austenita retida e a martensita que conseguiu se transformar
tende a apresentar geometria semelhante a das outras fases presentes no acgo.

e A fragdo volumétrica de ferrita diminui e a fracdo volumétrica de agregados

eutetéides aumenta (tabela 2);

O aumento da taxa de resfriamento possibilita uma répida passagem pelo campo de
nucleacdo de ferrita, favorecendo a nucleacdo de agregados eutetdides, que

nucleiam em temperaturas menores.

Tabela 2: Medidas de TG, area e FV de ferrita e agregados eutetodides.

Taxa de Ferrita Agregados eutetdides
resfriamento
(°Cls) TG (um) | FV (%) | TG (um) FV (%)
0,5 14 70 10 30
1 14 68 12 32
5 13 61 10 39
10 10 58 9 42
20 7 43 10 57
30 6 32 8 68
40 8 31 12 69

e A dureza aumenta (figura 8);
A mobilidade das discordancias, originadas pelas indentacdes, é alterada conforme
aumentamos a taxa de resfriamento. A mudanca da morfologia e das fragcbes
volumétricas das fases presentes para as diferentes taxas de resfriamento, estéo
diretamente relacionadas com a variagdo na medicdo de dureza nos corpos de
prova de dilatometria.

e Alinha Ar3 assume valores menores (figura 8);
A medida que aumentamos a taxa de resfriamento a linha de transformagéo Ar3

diminuiu. O mesmo resultado foi obtido por Manohar e outros ©. Eles observaram



que mesmo quando a austenita é deformada a quente, a linha de transformacédo Ar3
apresenta valores decrescentes para maiores taxas de resfriamento. O mecanismo
apresentado por esses autores para justificar a reducéo dos valores da linha AR3 ao
se aumentar a taxa de resfriamento foi o seguinte: a linha Ar3 e a faixa de
temperatura de transformacdes sdo deslocadas para temperaturas menores,
aumentando o super-resfriamento e a taxa de nucleagdo; a baixa temperatura de
transformagdo promove a nucleagdo intragranular; o aumento da taxa de
resfriamento diminui a quantidade de formacdo de ferrita pro-eutetdide durante a

transformacgéo, devido a diminuigéo do tempo de transformacéao.

CONCLUSAO

Foi possivel determinar a curva TRC para a decomposi¢cao da austenita do ago API
X65 austenitizado a 950°C e previamente solubilizado a 1200°C para taxas de
resfriamento de 0,5 até 40°C por segundo. Foi possivel caracterizar o0s
microconstituintes ferrita poligonal, perlita, perlita degenerada, ferrita quase poligonal,
possivelmente bainita e MA (martensita com austenita retida).

Com altas taxas de resfriamento a microestrutura e em particular o microconstituinte
MA tornaram-se cada vez mais refinados, ao passo que a fracdo volumétrica dos

agregados eutetoides e a dureza aumentaram.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF API X65 STEEL COOLED AT
DIFFERENT RATES AFTER AUSTENITIZATION

Abstract.

This work aims to characterize the microstructure through metallographical analysis
and microhardness of microalloyed steel plate APl X65 grade, employed in the
manufacturing of pipes for transportation of natural gas and oil, subjected cooled at
different cooling rates after austenitisation. .

The study of the microstructure of High Strength Low Alloy Steels (HSLA) when
subjected to different thermal cycles allows to associate different microstructural
morphologies changes in the mechanical strength and toughness of the material.
Heat treatments were performed in a dilatometer at 950°C for 180s which are cooled
at different rates of cooling: 0.5 °C/s, 1°C/s, 5°C/s, 10°C/s, 20°C/s, 30°C/s and
40°C/s.

Using the values of temperature and processing time for each rate of cooling which
had been obtained the Continuous Cooling Transformation Curve (CCT) of the
material. The microstructures and microhardness for the different rates of cooling had

been discussed and interpreted based on the knowledge of the literature.

Keywords: microalloyed steels; API steels; microstructure; CCT



